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v
OZET

TEZ BASLIGI: Akiskan Yatakh Isil Islem Sistemlerinde Saf Titanyumun
Nitrasyonu

YAZAR ADI: Elif COSKUN

Bu caligmada, saf titanyumun akigskan yatak 1si1l islem sisteminde
nitriirlenmesi sonucu ylizeyde olusan titanyum nitriirler incelendi. Nitrasyon iglemi
akiskan yatak 1sil islem firininda azot (N,) ve amonyak (NH.) gazlarindan gaz
ortamda 550 °C de 12 saat, 650 °C de 12 saat, 750 °C de 12 saat ve 850°C de 2, 6
ve 12 saat siireyle uygulandi. Saf titanyum ylizeyi iizerindeki titanyum nitriirlerin
olusumu XRD analiziyle dogrulandi. Metalografik caligmalar saf titanyum yiizeyi
tizerindeki titanyum nitriirlerden olusan tabakayi agia ¢ikardi. Deneysel sonuglar
nitriirleme stiresi ve sicakligi ne kadar yiiksek olursa o kadar kalin titanyum nitriir
tabakasi olusturdugunu gosterdi. XRD analizleri, nitrasyon islemi sonrasi ylizeyde
titanyum nitriirlerin (TiN ve TiN) olustugunu goéstermektedir. Nitriir tabakasi
kalinlig1 sicaklik ve siire degisimiyle birlikte 20 ile 45 pm aralifinda degismektedir.
Nitriirlenmis saf titanyum numunelerin ylizeyden itibaren mesafeye bagl sertlikleri
mesafeyle beraber diismektedir. Altlik malzemenin {izerindeki nitriirlerden olusan
tabakanin ortalama sertligi 550 ile 1100 HV araliginda degisirken, altlik malzemenin

sertligi 252 ile 378 HV araliginda degigmektedir.



SUMMARY

TITLE OF THESIS: Nitriding of Pure Titanium in Fluidized Bed Furnace
WRITER: Elif COSKUN

In this study, the titanium nitrides formed on pure titanium surface as a result
of nitriding in fluidized bed system are examined. Nitriding process in fluidized bed
furnace that includes nitrogen (N2) and ammonium (NH3) gases, was performed at
550, 650 and 750 °C for 12 hours and at 850 °C for 2, 6 and 12 hours. Titanium
nitrides formed on pure titanium surface were verified by XRD analysis. The
morphology of titanium nitrides layer on pure titanium surface was revealed by
metallographic studies. Experimental results showed that the layer of titanium nitride
increased with increasing time and temperature. In this study, it was possible to
observe titanium nitrides (TiN and Ti.N) by XRD study. The thickness of titanium
nitride layer varied between 20 and 45 pum with the change of time and temperature.
While average hardness of nitride layer on substrate material changed from 550 to
1100 HV range, the hardness of substrate material varied between 252 and 378 HV

range.
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1. GIRIS
1.1. Titanyum ve Titanyum Alasimlar:

Titanyum, miihendislikte kullanilan metaller arasinda dogadaki yayginligi
bakimindan aluminyum, demir ve magnezyumdan sonra dordiincii sirada yer
almaktadir. Agir mineraller sinifina giren en énemli titanyum mineralleri rutil (TiO.)
ve ilmenittir (FeTiO). Dogada ticari dnemde rutil mineralinin ¢ok az olmasina karsin,
ilmenit minerali daha bol ve yaygin olarak bulunmaktadir. Son yillarda, titanyum
mineralleri ve titanyum metali cesitli endiistri dallarinda giderek artan miktarlarda
tilketilmektedir. Rutil ve ilmenitten elde edilen titanyum dioksidin yaklasik % 95'i
boya, kagit, plastik ve tekstil sanayiinde pigment olarak kullanilmaktadir. Yakin
zamana kadar daha ¢ok beyaz pigment olarak kullanilan titanyum mineralleri,
Ozellikle uzay endiistrisinin ilerlemesi sonucu, metalik titan eldesinde de Onemli
Olciide kullanilmaya baslanmistir. Rutil mineralinin hemen hemen tiimii sahil
kumlarindan, ilmenit ise sahil kumlarindan oldugu kadar diger tiir cevher
yataklarindan da elde edilmektedir. Onemli rutil yataklari Avustralya, Hindistan ve
Meksika'da; ilmenit yataklar1 ise Avustralya, Norve¢, ABD, Kanada ve Brezilya'da
bulunmaktadir. Ilmenitden cevher zenginlestirme ve metalurjik islemler sonrasinda
hem titanyum metali hem de saf demir eldesi miimkiindiir. Sahil kumlarindaki
ilmenitlerden titan ve demir iiretimi basta Avustralya ve Giiney Afrika'da olmak

tizere pek cok iilkede basariyla yapilmaktadir. [Anding E, 1987]

Diinya toplam titan rezervinin 600-650 milyon ton civarinda oldugu tahmin
edilmektedir. Titan rezervlerinin ve iiretiminin 6nemli bir kismini Avustralya'nin
dogu ve bat1 kiyilarindaki sahil plaserleri olusturmaktadir. Avustralya'yr Brezilya,
Hindistan, Giiney Afrika Cumbhuriyeti, B.D.T., Sierra Leone, Sri Lanka ve A.B.D.
izlemektedir. Avrupa'da ise titanyum mineralleri iretiminin % 95'1 Norveg tarafindan
yapilmaktadir. Avrupa'da titanyuma olan talep ise ithalat yolu ile karsilanmaktadir.
Bugiin, titanyum tiiketiminde A.B.D. birinci sirada yeralmaktadir. Ozellikle A.B.D
gibi teknolojik bakimdan gelismis olan iilkeler; hem disaridan ithal ettigi hem de
kendi kaynaklarindan kazandigi titanyum minerallerini, titanyum dioksit pigmenti ve
titanyum metali {iretimi gibi u¢ iriinlerin eldesinde kullanmaktadirlar. [Anding E,

1987]



Tiirkiye acisindan, agir mineral madenciligi paralelinde titanyum mineralleri
madenciligine bakildiginda, 6ncelikle, ii¢ tarafi denizlerle ¢evrili 8333'km sahil seridi
uzunluguna sahip iilkemiz, jeolojik acidan biiyiik bir avantaja sahiptir. Son yillarda
maden isletme agisindan kaydedilen teknolojik gelismeler sahil plaserlerinin denize
dogru uzaniminin da isletilebilmesini miimkiin kilmaktadir. Tiirkiye yiizol¢timiiniin
% 8'1 kadar bir alan1 kapsayan sahil plaserleri igerisinde karalardan tasinan ve
mekanik yolla zenginlesen rutil, ilmenit vs gibi agir minerallerin ekonomik miktarda
uygun yerlerde yataklandig1 bilinmektedir. Ancak, diger yeralt1 zenginliklerinde de
oldugu gibi titanyum mineralleri agisindan da iilkemizde, simdiye kadar yeterli
arama, etlid ve rezerv gelistirme calismalari malesef yapilamamistir. Bugiine kadar
agir mineral etiid ve madenciligi agisindan yapilan caligmalarin 6zeti sOyledir:
Istanbul-Sile sahil kum etiidlerinde 500 ton zirkon, ilmenit ve rutil rezervi
saptanmustir. Sahil plaserleri etiidleri sonucu titanyum mineralleri, zirkon, monazit ve
diger agir ve nadir toprak elementleri rezervlerinin kayda deger miktarda oldugu
vurgulanmustir. Canakkale-Geyikli sahil kumlarmin 6zellikle titanyum mineralleri ve
zirkon agisindan 6nem tasidig1 ifade edilmistir. Manisa-Salihli y6resinin altin, rutil,
ilmenit, zirkon, manyetit ve apatit gibi agir minerallerce 6nem tasidig1 saptanmistir.
Manisa-Demirci yoresi etiidlerinde 100-700 ppm mertebesinde zirkona rastlanmustir.
Karadeniz sedimanlarinin M.T.A tarafindan yapilan etiidlerinde, 53 lokasyondan
alian karotlardan 40 element oldugu ve bu elementler igerisinde 40-100 ppm zirkon
ve rutil bulundugu belirlenmistir. Ozellikle Unye'nin batisindan, Yesilirmak agzina
kadar uzanan, yaklasik 50 km uzunlugundaki Carsamba ovasinin 160 milyon tondan
fazla agir mineral rezervli kumlara sahip oldugu belirtilmistir. Bolgedeki diger kiigiik
plaser olusumlar1 da ele alindiginda goriiniir - muhtemel rezerv yaklasik 190 milyon
tona ulagmaktadir. Ormanli-Terkos bolgesinde ise, 5 km uzunluk, 400 m genislik ve
24 m'lik derinlik boyunca agir minerallerin yataklandigi belirlenmistir. Ancak
yatagin tendr acisindan bir ekonomik deger tagimadigi saptanmistir. Ayrica, MTA
Genel Miidiirliigiince, Kiiciik Menderes ve Gediz havzalarinda yapilan arastirmalarda
onemli rutil ve ilmenit zenginlesmeleri tespit edilmistir. MTA Hakkari ve Yozgat
civarinda titanyum rezervlerinden bahsetse de tendrleri ve tam rezervleri belirgin
degildir. Ozetle, iilkemizde maalesef agir mineral agisindan etiid edilmemis daha pek

cok saha mevcuttur. [Kursun 1,1997]



Tiirkiye'nin herhangi bir titan cevheri iiretimi heniliz yoktur ve tiim titan
mineralleri gereksinimini ithalat yoluyla karsilamaktadir. Devlet Istatistik Enstitiisii
verilerine gore, 2000 yilinda toplam 10.000 tonluk yani yaklasik 2.5 milyon $'lik
titan cevheri ve titan oksitleri ithalati gergeklesmistir. Ulkemizde baslica boya,
tekstil, kagit, plastik elektrod vb. sanayi dallarinda tiiketilmekte olan titan oksitler
yaninda, yakin bir gelecekte kurulmasi planlanan ucak ve agir sanayi tarafindan da
metalik titana gereksinim duyulacak ve ithalat miktar1 yapilan projeksiyonlara gore
daha da artacaktir. Ilgili kuruluslar tarafindan cevher arama calismalarmin
hizlandirilmas1 yaninda, kisa zamanda diinyada bir patent yarist seklinde siirdiiriilen
titan mineralleri ve metalik titan iiretimi teknolojisine uygun akim semalarinin
gelistirilmesi ve tesis tasarimlarinin olusturulmasi da gerekmektedir. Ayrica, rutilin
diger titan minerallerine gore gerek Diinyada, gerekse Ulkemizde rezervlerinin sinirl
olmasi, uluslararasi alanda talebin sentetik rutil, ilmenit ve slamlara yonelebilecegi
dikkate alinarak, yeni kaynaklarin arastirilip bulunmasi ve isletilmesi de 6nemli diger

bir noktadir. [Kursun 1,1997]

Bunun yanisira, iilkemiz demir-¢elik sanayinin ham demir cevherine ihtiyaci
her gegen giin artmaktadir. Ulkemizde entegre tesislerin gereksinimi olan 9.5 milyon
ton demir cevherinin 5 milyon tonu ithalat yoluyla karsilanmaktadir. Siirdiiriilen
yanlis ithalat politikalari nedeni ile demir cevheri madenciligi yok edilme noktasina
getirilmigtir. Bu nedenle, yilda yaklasik 140 milyon dolar tutarinda demir cevheri
ithal edilmekte, buna karsilik ihracat hemen hemen yok sayilacak boyuttadir. Sahil
kumlarindaki agir minerallerden, bir dizi cevher zenginlestirme ve metalurjik
islemleri sonucunda hem titanyum minerallerinin hem de ham demir iiretimi
mimkiindiir. Avustralya ve Giiney Afrika basta olmak iizere Diinyanin pek c¢ok
tilkesinde demir {iiretiminin bir kismi sahil kumlarindan kazanilmaktadir. Sahil
kumlarimizdan Diinya'da uygulanan proseslere dayanilarak, titan ve demir eldesi
imkanlarinin aragtirilmasi her iki minerali de disaridan alan iilkemiz i¢in dogal
kaynaklarimizin katma deger olarak kullanimi acisindan kuskusuz ¢ok onemlidir.

[Kahriman A. ve Basgetin A., 2002]

Sonug olarak, Avrupa Birligine girme ¢abalarimizin yogun olarak stirdiiriildiigii
bu donemde, agir mineral madenciligi agisidan avantajli bir cografi konumda olan,

ic tarafi denizlerle c¢evrili iilkemizde yeterli rezerv arama ve gelistirme ¢aligsmalari



heniiz yapilmamistir. Bu ¢alismalarin ivedilikle yapilarak mevcut titanyum rezervleri

ve Ozelliklerinin belirlenmesi, ekonomimize katma deger yaratmasi acisindan

gereklidir. Mevcut rezervlerden, Diinya'da uygulanan proseslere dayanilarak titan ve

demir eldesi imkanlarinin arastirilmasi, gerek her iki minerali de digaridan alan

iilkemiz icin, gerekse Avrupa Birligi tilkeleri icin 6nem arz etmektedir. [Anding E,

1987]

1.2. Saf Titanyumun Ozellikleri

Tablo 1.1. Saf titanyumun 6zellikleri [E. A. Brandes & G.B. Brook]

Atom numarasi:

22

Atom agirhgr:

47.867 g/mol

Oda kosullarinda (25°C 298 K):

Giimiisiimsii kat1

Metal

d-blok elementi

Titanyum metali ilk olarak 1791 yilinda

William Gregor tarafindan bulunmustur.

Titanyum metali hemen hemen biitiin silikat
taglarinda (Ti10,), ilmenit(FeTiO3) mineralinde ve

boksitte bulunur.

Saf titanyum eldesi TiCly bilesiginin

magnezyum ile indirgenmesi sonucunda elde edilir.

TiCl, + 2Mg (1100°C) = 2MgCl, + Ti

Diger bir saf titanyum eldesi ise titan
halojentiirlerinin inert gaz atmosferinde elektrolizi ile

gercgeklesir.




1.2.1. Fiziksel Ozellikleri

Tablo 1.2. Saf titanyumun fiziksel 6zellikleri [E. A. Brandes & G.B. Brook]

Yogunlugu: 4.507 g/ml
Erime noktasi: 1668°C (1941K)
Kaynama noktasi: 3287°C (3560K)

Molar hacmi:

10.64 ml/mol

Mineral Setligi:

6.00

Is1 iletkenligi(300K):

0.219W cm™' K!

Ozgiil 1s1: 0.520J g'1 K’
Buharlasma Entalpisi: 425 kJ mol™
Atomlasma Entalpisi: 471 kJ mol™

1.2.2. Kimyasal Ozellikler

Tablo1.3. Saf titanyumun kimyasal 6zellikleri

Elektronik konfigiirasyonu:

[Ar].3d% 4s”

Kabuk yapisi: 2.8.10.2
1.54 (Pauling birimine gore)
Elektronegatiflik: 1.09 (Sanderson elektronegatifligine
gore)
Elektron ilgisi: 7.6 kJmol™
Atomik Yarigcapr: 140 A°




1.2.3 Titanyumun Mekanik Ozellikleri

Saf Titanyumun Oda Sicakliginda Mekanik Ozellikleri

Tablo 1.4: Saf titayumun oda sicakliginda mekanik 6zellikleri [E. A. Brandes & G.B. Brook]

Tanim Derece Durum %0.2 akma | Gerilme Uzama % Kesit Esneklik Rijitlik GPa
steresi MPa | direnci MPa 50 mm 3D alandaki % | modul GPa
azalma
fodit Saf,60HV 103 241 55 80
IMI 115 Ticari Tavlamis levha 255 370 33
saflikta 1o nmis cubuk | 220 370 40 70
Tavlanmis tel 390 38
IMI 125 Ticari Tavlamis levha 340 460 30
saflikta "1, Vlanmis cubuk | 305 460 28 57
Tavlanmus tlip 325 480 35
IMI 130 Ticari Tavlamis levha 420 540 25
saflikta Tavlanmis cubuk | 360 540 24 48 105 38
Tavlanmus tel 550 24
Serlestirilmis-tel 700 11.5
IMI 155 Ticari Tavlanmis levha 540 640 24
saflikta
IMI 160 Ticari Tavlanmis cubuk 500 670 23 46
saflikta Tavlanmis tel 690 24




1.2.4. Titanyumun Kullanim Alanlarn

 TiO, bilesigi boya, kagit, plastik tiretiminde beyaz renk pigmenti ve dolgu
pigmenti olarak,

o Titanyum metali darbelere ve asinmaya karsi sert celik alasimlarinda,

« TiCly bilesigi butadin ve stiren gibi bilesiklerin polimerizasyonunda katalizor
olarak ve camlarin renklendirilmesinde,

e Celikten daha dayanikli fakat %45 daha hafif olmasi nedeniyle bir ¢ok
cihazin iiretiminde

e Dayaniklilign ve asitlere karsi direnci nedeniyle c¢esitli alagimlarin
bilesiminde,

e Deniz suyunun agindirici 6zelligine karsi direngli olmasi nedeniyle deniz
suyunun tatli suya doniistiiriildiigii isletmelerde ve deniz araglarinin denizle temas
eden ylizeylerinin kaplanmasinda,

e Kizil 6tesi 15181 yansitma Ozelligine sahip olmasi nedeniyle bazi boyalarin

yapiminda kullanilmaktadir. [Yal¢in B. ve Yilmaz N., 2002]

1.2.5. Titanyumun Reaksiyonlari

Hava ile Reaksiyonu

Titanyum metalinin yiizeyi ince bir oksit tabaka ile kaplandig1 i¢in havadan

etkilenmez. Havada yanmasi ile TiO;, ve TiNjolusur. [Yal¢in B. ve Yilmaz N., 2002]
Ti(k) + Oa(g) =2 TiO,(k)

2Ti(k) + Na(g) = 2TiN(k)

Su ile Reaksiyonu

Titanyum metalinin yilizeyi ince bir oksit tabaka ile kaplandigi i¢in su ile
reaksiyon vermez. Fakat su buhart ile titanyum (IV) oksit bilesigini olusturur.

[Yal¢in B. ve Yilmaz N., 2002]



Ti(k) + 2H,0(g) = TiOx(k) + 2Hs(g)

Halojen ile Reaksiyonu

Titanyum metalli halojenlerle sicakliga bagli olarak titanyum(IV)
halojentirlerini olusturur. [Yal¢in B. ve Yilmaz N., 2002]

Ti(k) + 2Fx(g) > TiFy(k) (beyaz)

Ti(k) + 2Cly(g) > TiCly(s) (renksiz)

Ti(k) + 2Bry(g) > TiBry(k) [(portakal)
Ti(k) + 2Ix(g) > Til4(k) (koyu kahverengi)

Asit ile Reaksiyonu

Titanyum metali hidroflorik asit ile c¢ok rahat reaksiyona girerek

hekzaflortitanit kompleks anyonunu olusturur. [Yal¢in B. ve Yilmaz N., 2002]

2Ti(k) + 12HF(aq) = 2[TiFs]*(aq) + 3Ha(g) + 6H'(aq)

1.3. Akiskan Yatak Firin Sistemi

1.3.1. Akiskan Yatak Firin Sisteminin Teori ve Prensipleri

Akigkan yatak firin teknolojisi, Isil islem i¢in diinyanin her yerinde, 6zellikle

Amerika ve Ingiltere ‘de yaygin sekilde kullanilmaktadir.

Akigkan yatak firin sisteminde ¢ok ince seramik toz (genellikle aliimina oksit
AlLQO;) igceren banyo bulunmaktadir. Firin ortamina alttan gaz girisiyle ince taneli
alimina oksit tozlar1 mikroskobik olarak ayrigsarak akiskan gibi hareket etmeye

baslar. Bu sistem adini1 bu akigkan davranisindan almaktadir. [Reynoldson, 1989]
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Sekil 1.1. Akiskan yatak ¢esitli kaynama tiirleri

Akigkan yatak sisteminde banyoda 1s1 transferini ve homojenligini ve gazin

homojen dagilmasini saglayan, banyodaki kumdur. Boynada diizgiin homojenligi

elde etmek icin etkili olan faktorlerin basinda gaz debisi ve banyo i¢ basing degisimi

gelir. [Reynoldson, 1989]

Firin ortamina verilen gaz firin i¢ basincimi degistirir ve bdylece akiskanlik

saglanir. Sekil.1.1°de firin ortamina giren gazin hizina bagli olarak olusan kaynama

tirleri gosterilmektedir. Diizglin akigkanlik ortamdaki kum taneciklerinin homojen

olarak dagilmasi, hareket etmesiyle saglanir. Firin i¢indeki basing yiiksek oldugunda

veya gazin homojen dagitilamamasi1 gibi bazi durumlarda homojen bir akigkanlik

saglanamaz ve kaynamali akiskanlik veya gevsek kaynama goriiliir. [Reynoldson,

1989]
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Sekil 1.2. Akigkan yatak sisteminde gaz hizina kars1 basing diisiisii

Akiskan yatak firin sisteminde akiskanlik kalitesi yani kumun firin ortamindaki
hareketinin homojenligi, firinda yapilacak 1s1l islemin kalitesini belirleyen en 6nemli

faktordiir. [Reynoldson, 1989]

Akiskanligin kalitesini belirlemek i¢in basingtaki degisime (Ap) karst hiz (po)
faydali olur. Iyi bir akiskan yatak asagidaki sekil.1.2’de verilen diyagramdaki gibi
davranir. [Reynoldson, 1989]

Sekil.1.2” de birinci bdlgede basing degisimi gaz hizi ile orantilidir. Genellikle
banyo igerisindeki diisiik debi orani, yatagin statik basincindan daha yiiksek olan,
maksimum degerine (Apmax) erisir. Gaz hizindaki artisla birlikte banyoda aniden ¢,
(fraction of voids in fixed bed of particles) den emf ye (fraction of voids at minimum
fluidisation) yiikselir. Boylece basing degisiminde azalma olur. Gaz hizlariyla yatak
genisler ve gaz kabarciklarinin yiikseldigi goriiliir. Buda heterojen bir banyo saglar.

[Reynoldson, 1989]
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Ikinci bolgede gaz debisindeki yiikselmeye karsin, basing degisimi neredeyse
sabit kalir. Bu hidrodinamik davranista bu yogun faz sivi gibi hareket eder ve

sekil.1.1” de goriildiigii gibi diizgiin akigkanlik elde edilir. [Reynoldson, 1989]

Eger gaz debisi diislik olursa firin i¢ basinci yiiksek kalacagindan sekil.1.1.” de

goriildiigii lizere firm ortami durgun banyo halinde kalir. [Reynoldson, 1989]

Gaz debisinin ¢ok yiiksek olmas1 halinde firin i¢ basinci ¢ok diisiik kalacaktir.
Bu durumda akiskanlik yeterli olmayacaktir. Sekil.1.1.’de gosterildigi iizere sistem

yetersiz akigkanlikta calisir. [Reynoldson, 1989]
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Sekil 1.3: Yetersiz akiskanliktaki banyolar i¢in basing diislis diyagramlari

Sekil.1.3.’de zayif akigkanliktaki akiskan yatak figiirleri gosterilmektedir.
Sekil.1.3(a).’da durgun bir yatak gosterilmektedir. Burada minimum akigkanlikta
egimin  karakteristik  keskin  degisimi  goriilmemektedir.  Sekil.1.3b.’de
tamamlanmamis baglanti goriilmektedir; yani firin ortaminda lokal akiskanlik

bulunmaktadir. [Reynoldson, 1989]
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Sekil 1.4: Gaz dagitici tablanin tipine bagli olarak akiskanlik kalitesi

Akiskan yatak firin sisteminde amag¢ banyo ortaminda kaliteli akigkanligi elde
etmek ve bdylece en uygun 1s1 transferini ve gazin homojen dagilimi saglamaktir.

[Reynoldson, 1989]

Akigkan yatak ortaminda akigkanligi etkileyen birgok faktér vardir. Ancak
bunlardan en 6nemlilerinden bir digeri de gaz dagitici tablanin tipidir. Gaz sisteme
firin alt kismindaki borudan eklenir. Gazin banyoya girerken homojen dagilmasi igin
difizyon tablasi olarak da adlandirilan dagitici tabladan geger. Sekil.1.4.’de bu
tablalar sematik olarak gdsterilmektedir. Gazin homojen dagitilmasini saglamak igin
en uygun tabla ¢esidi sinterlenmis tabladir. Tablanin tek delikli olmasi halinde taban
yan ylizeylerde kalan kum hareketsiz kalir ve bdylece firin i¢ basiner yiiksek olur, bu

durumda banyo tabaninda lokal kaynama olusur ve akiskanlik kalitesi diisiiktiir.
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Tabla miimkiin oldugunca sik ve homojen delikli olmali ki alt tarafta toplanan gazin,

banyoya homojen bir sekilde dagitimi yapilabilsin. [Reynoldson, 1989]

1.3.2. Akiskan Yatak Firin Sisteminin Sagladig1 Ozellikler:

Akiskan yatak firin sisteminin en Onemli avantajlarindan biri ¢evre dostu
olmasidir. Calisma kosullar1 son derece temizdir. Hicbir kimyasal atik

olusturmamaktadir. [Reynoldson, 1989]

“Akiskan Yatak Firinlari, 1sil islem proseslerindeki iistiinliigli, bilimsel ve
endiistriyel cevrelerce kabul edilmis ve birlesmis milletler tarafindan cevreyi

kirletmedigi i¢in 6diillendirilmis yeni bir teknolojidir” [Reynoldson, 1989]

Akiskan yatak firin teknolojisiyle 1sil islem uygulanan malzemelerde yiizey
temizligi, homojen sertlik dagilimi, yliksek tokluk, darbe direnci gibi mekanik

ozellikler yiiksek kalitede saglanabilir. [Reynoldson, 1989]

Akiskan yatak firin1 teknolojisinin sagladigi 6zel ortam sayesinde 1sil islem
uygulanan pargalarda carpilma riski, boyutsal degisimler diger teknolojilere gore ¢cok
daha azdir. Isil islem sonrasi parca yiizeyleri son derece temizdir. Yiizeyde kimyasal

kalintilar, yanma, ylizeyde piiriizliiliik olusumlar1 gézlenmez. [Reynoldson, 1989]

Akigkan yatak firin teknolojisinin sagladigi 6zel ortaminda, koruyucu gaz
atmosferi altinda saglanan yliksek kaliteli 1s1l islemin, uygulama siiresi diger
teknolojilere gore daha kisa zaman almaktadir. Ayrica 1sil islemin takibini
saglamaktadir ve kalite Olgiilebilmektedir. Par¢a yilizeyinde hicbir deformasyona
neden olmadigindan, islemin tekrarlanabilmesini miimkiin kilmaktadir. [Reynoldson,

1989]

Ozetle akiskan yatak firin teknolojisinin en énemli avantajlar:

e Yiiksek 1s1l islem kalitesi
e Cevre dostu
e Kisa siirede islem uygulayabilmesi

¢ Son derece giivenli bir teknoloji
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¢ Koruyucu gaz atmosferi altinda
e [s1l islem uygulanan pargalarda sertlik tiim hacimde homojendir
e Carpilma riski ¢cok diisiiktiir

e Yiizey sertlestirme yapilan pargalarda sertlik dagilimi ¢cok homojendir

Akiskan vatak firinlarinda uygulanan 1s1l islemler:

e Tavlama

e Nitrasyon ,

e Sementasyon,

e Karbonitrasyon,

e Cekirdek Sertlestirme,
e Nitrokarbiirizasyon,

e Diger yiizey islemleri,

¢ Normalizasyon iglemleri;

Isil Isleme Tabi Tutulacak Malzemeler

¢ Celik malzemeler
e Celik dokiimler

¢ Paslanmaz celikler
e Dokme demirler

¢ Aliiminyum

e Bakir

e Titanyum

e Ozel iiretilmis amaca uygun ¢elik ve demir dis1 malzemeler

Akiskan yatak firin teknolojisinde bu o6zellikleri saglayan sistemdeki o6zel

ortamdir. [Reynoldson, 1989]

Akiskanlastirma islemi ortamin kuru olmasini gerektirir. Cok ince parcaciklara
ayrilmus partikiiller (tipik olarak kullanilan malzeme aliiminyum oksittir). Ortama
asagidan verilen hareketli gaz sayesinde, mikroskobik boyutta birbirlerinden

bagimsiz hareket ederek, gozle fark edilebilecek sekilde sivi gibi davranmaya baglar.
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Gaz akigkan yataklarinin yogun faz sivilastirma yataklar1 gibi oldugu diisiiniilebilir;
clinkii yogun faz akigkan yataklar1 iist limiti veya yiizeyi agikca belirterek ortaya
koyar. Fakat yeterince yiiksek akiskanlik akis debisinde katinin son hiz1 agir1 artar,
yatagin st ylizeyi kaybolur, siiriiklenme fark edilir hale gelir ve kati, sivi
dalgalanmasi ile yataktan disar tasinir. Bu asama, katilarin hava basinci yardimiyla
taginimi ile birlikte sivilastirma yataginin dagilmasina, sulanmasina veya zayif fazlh
olmasina sebep olur. Katilarin ve sivilarin tek basina 6zellikleri akiskan niteliklerini
(diz veya hareketli akigkanlagtirmanin olup olmadigi..) saptamasina ragmen kati
karigtirma oranina, kabarciklarin boyutu ve yataktaki heterojenligin derecesi gibi bir
cok faktor etki eder. Bu etkenler yatagin geometrisi, gaz akis debisi, gaz
distribiitoriiniin tipi ve ekranlar, akimi1 kontrol eden yiizeyler ve 1s1 degistiriciler gibi

i¢ kabin ozelliklerini igerir. [Reynoldson, 1989]

Gorerek gozlemin miimkiin olmadigi durumlarda, basing diisiisii-hiz
diyagramlar1 kabataslak bir gdsterim sunarak, sivilastirmanin 6zellikleri konusunda

yon verici davranirlar. [Reynoldson, 1989]

Firin  ortammin 1sitilmast ve ortamdaki kumun alttan verilen gazla
hareketlendirilmesi sonucu ince seramik kum parga yiizeyine siirtiinmeli olarak
temas ederek hem 1s1y1, hem de gazi parca yiizeyine homojen olarak iletir ve dagitir.
Firin ortamina alttan verilen gaz yakilarak firindan uzaklastirilir. Boylece ¢evreye
zarar1 yoktur, ayrica parca yiizey kalitesi ve homojen sertlik dagilimi saglanir.

[Reynoldson, 1989]

1.4. Titanyumun Akiskan Yatak Firin Sisteminde

Nitrasyonu

Titanyum ve titanyum alasimlari, u¢ak ve uzay sanayi, savunma sanayi,
kimyasal ekipmanlar, spor ekipmanlari, biomalzeme gibi bir¢ok hassas sanayi
alanlarinda sik¢a kullanilmaktadir. Titanyumun kullanildigr alanlarda yiiksek
asinmaya maruz kaldigindan, diisiik yiizey sertligi problem olmaktadir. Titanyum ve
titanyum alasimlarinin aginma direncini arttirmak i¢in ylizey setlestirme islemi olan
nitrasyon prosesi uygulanmaktadir. [Mishra S.C., Nayak B.B., Mohanty B.C., Mills
B.,2003]
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Gegmis ylizyila oranla, sanayide, nitriirleme uygulamalarinda oldukga belirgin
bir artig vardir. Nitriirleme islemi bir ¢esit yiizey sertlestirme 1s1l islemidir. Parca
ylizeyine nitrojen atomlarinin diflize olmasini hedefleyen bir islemdir. Neticesinde
parca lizeyinde yliksek sertlik beklenir. Parca yiizeyinde sertlik yiiksek olmasina
nazaran par¢a i¢ sertliginde artis olmadigi i¢in parcanin darbe direnci, toklugu
yiiksek olmasinin yaninda yiizeydeki sert tabaka asinma direncini arttirir. Dolayisiyla
giinlimiizde nitrasyon gibi ylizey sertlestirme islemlerinin uygulanmasinda artis
olmustur. [Santos E.C. and Morita M. and Shiomi M. and Osakada M. and Takahashi
M., 2006]

Sekil.1.4.’deki Titanyum — Nitrojen faz diyagramindan goriildiigii {izere
titanyumun nitrojenle bag olusturmasi neticesinde 2 tiir faz olugmaktadir. Bu
fazlardan biri TiN fazi digeri Ti.N fazidir. Fazlarin olusumuna etki eden faktorler
sicaklik ve titanyum, nitrojen ylizde agirlik oranlaridir. Titanyum ve nitrojen faz
diyagraminda gosterilen 4 tane stabil faz mevcuttur. Azotun yiizde agirlik oram
0 - 1.9 ve sicaklik 882 °C — 2020 °C arasinda fTi faz1 mevcuttur. Nitrojen yiizde
agirlik oran1 0 — 8 ve 500 °C — 2350 °C oldugu durumda aTi faz1 goriiliir. Ti.N fazi
nitrojen yiizde agirlik orami yaklagik 13 ve 500 °C — 1100 °C sicakliklar1 arasinda
oldugu durumlarda elde edilir. TiN fazi, nitrojen yiizde agirlik orant 10 — 22,6 ve

500 °C — 3290 °C sicakliklart arasinda oldugu durumlarda elde edilir.

Titanyumun nitriirlenmesi sonucunda yiizeyde oldukga sert bir TiN ve Ti,N
tabakasi olusur. Yiizeyde olusan sert tabaka bir¢ok sanayi uygulamalarinda yer

almistir ve aranmaktadir.
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Sekil 1.5. Titanyum — Nitrojen faz diyagranu

Azot ve titanyum arasindaki kuvvetli ¢ekim, TiN ve TiN fazlarini
olusturmada yonlendirici kuvvet saglar. Boylece Titanyum ylizeyinde ince bir TiN ve
Ti,N tabakas1 gdzlenir. Iyi asinma ve siirtinme &zellikleri saglayan TiN(8) ve Ti,N

tabakasi olusur. [H. kobori, S. and Koike, S. and Watanabe and M. Matsuzaki and H.
Matsuura and H. Akatsuka, 2004]
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Ortamdaki nitrojen yogunluna bagh olarak titanyum ylizeyinde, kararli yap1
olan, TiN(9) ve Ti.N tabakala olusur. [Santos E.C. and Morita M. and Shiomi M. and
Osakada M. and Takahashi M., 2006]

Titanyumun, oksijen, nitrojen, karbon ve hidrojen elementleriyle bag olusturma
afinitesi ¢ok yiiksektir. Boylece bu elementlerle bag olusturmasi sonucu oksitler,
nitratlar, hidritler ve karbitler olustururlar. Cevre sicakliginda titanyum ytiizeyinde 3-
7 nm kalinlhiginda oksit tabakasi olusur. TiO, tabakasinin korozyon direnci ¢ok
yuksektir ancak bu tabaka asinma ile yiizeyden kolayca kopabilir. Nitrat va karbit
tabakalar titanyumun sertligini ¢ok yiiksek miktarda arttirmaktadir. Hidrat tabakasi
genelde mekanik 6zellikler lizerinde olumsuz etkisi oldugu i¢in tercih edilmez. [N.

Bellakhal, 2002]

Akiskan yatak teknolojisinde nitriirleme islemi gaz nitriirleme teknigine benzer.
Firin yatak ortaminda seramik toz (genellikle Al.O) bulunur. Sekil.1.6.’da goriilen ve
sekil.1.7.’de ayrintilariyla belirtilen firinin alt kismindaki borudan nitrojen ve
amonyak gazlarmin karistmi firin alt kabinine dolar, burada bulunan difiizyon
tablasindan gaz karisimi gegerek firin ortamina homojen bir sekilde dagitilir. Boylece
ince taneli tozlar kaynama hareketi gosterirler. Yataga verilen gaz azot gazi ve
ortamdaki nitrojen yogunlugunu arttirmak i¢in belli oranda amonyak (NH,) gazi
verilir. Zehirleyici gaz olan amonyak islem siiresince sekil.1.6.’da goriilen kapak
kismindaki atik gaz ¢ikis kisminda yakilarak firin ortamindan atilir. Boylece gevreye
zarar vermesi de engellenmis olur. Kararli bir faz olan TiN olusturabilmek i¢in firin
ortamindaki % nitrojen kompozisyonunu 10 — 22 de sabit kalacak sekilde NH, gaz

giris debisi ayarlanir. Islem boyunca gaz girisi ve ortamdaki akiskanlik korunur.
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Sekil 1.6. Akiskan yatak firin sistemi sematik goriiniisii
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Sekil 1.7. Akiskan yatak firininin yatak ici ayrintili semasi
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Sekil 1.8. Akiskan yatak firin sistemi

1.5. Nitrasyon Kinetigi

Nitrasyon prosesi diflizyona bagl bir islemdir. Nitrasyon tabakasi kalinligi
sicaklik ve siireye bagl olarak degisim gdosterir. [Liu L, F Ernst and Michal G. M.,
Heuer H. A., 2005]

Titanyumun nitriirlenmesi sonucu yiizeyde TiN ve Ti.N tabakas1 olusur. TiN ve
Ti,N tabakalarinin biiylime kinetikleri azotun titanyum ig¢inde difiizyonu ile kontrol
edilmektedir. TiN ve Ti,N tabakalarinin biiylimesi numune ylizeyine dik olarak azot
difiizyonunun bir sonucu olarak meydana gelmektedir. Fick kanunlar1 azotun TiN ve
TiLN fazlari i¢indeki konsantrasyonunu tahmin etmektedir. TiN ve Ti.N tabakalarinin
bliylimesi parabolik kanuna uymaktadir. K sabiti, difiize olan elemente ve difiizyon
katsayist ile iligkili bir bagintidir. Asagidaki esitlikle TiN tabakasinin derinligi
bulunuyor. [Liu L, F Ernst and Michal G. M., Heuer H. A., 2005]

X?=Kt esitlik [1]

t = proses siiresi
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K = Biiyiime hiz sabiti
X= nitriirlenmis tabakanin kalinlig

“K”, X’nin islem siiresine karsilik gelen grafigin  egrisinden

hesaplanmaktadir. [Liu L, F Ernst and Michal G. M., Heuer H. A., 2005]
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2. CALISMANIN AMACI

Bu c¢alismanin yapilmasinin amaci saf titanyum malzemenin akigkan yatak firin
ortaminda nitriirlenmesi sonucu ylizeyde titanyum nitriirlerden TiN ve Ti,N sert

tabaka elde etmektir.

Glinlimiizde titanyum metali, gelismekte olan sanayide genis kulanim alani
bulmaktadir. Yiiksek korozyon direnci, yiiksek mukavemeti, fiziksel ve kimyasal
ozellikleri sayesinde, biomalzeme konusunda, savunma sanayinde, uzay sanayisinde
kullanilmaktadir. Dolayisiyla titanyum metalinin 6zelliklerinin  gelistirilmesi
yoniinde bir¢ok calisma mevcuttur ve halen devam etmektedir. [Thongtem S. and

Thongtem T. and McNallan M. J., 1999]

Genellikle titanyum metali yliksek aginmaya maruz kaldigi durumlarda asinma
direnci yetersiz gelmistir [Pe’rez P., 2005]. Dolayisiyla ylizey kalitesinin
gelistirilmesi yoniinde denemeler yapilmistir [Pe’rez P., 2005]. Titanyum metali
oksijen, nitrojen, karbon, ve hidrojen ile kuvvetli baglar olusturur. Titanyumun
oksijen ile reaksiyonunda ylizeyde c¢ok ince TiO, fazindan olusan tabaka meydana
gelir. TiO, tabakasi titanyum metalinin korozyon direncini ¢ok yiiksek miktarda
arttirir. Fakat onemli bir dezavantaji ¢cok kirilgan bir tabaka olmasidir. TiO, tabakasi
asinmaya maruz kaldiginda ylizeyden kolayca kopar [Pe’rez P., 2005]. Titanyum
metalinin hidrojen ile reaksiyonu sonucu yiizeyde hidrat tabakasi olusur. Bu tabaka
titanyumun mekanik Ozelliklerine kotii yonde etki eder. Titanyumun kirilma
direncini diisiirtir, toklugunu olumsuz yonde etkiler [Tahara H. and Andob Y. and
Onoea K. and Yoshikawa T., 2002]. Titanyumun nitrojen ile reaksiyonu sonucu
yilizeyde TiN ve Ti,N fazlari olusur. TiN ve Ti,N fazlar titanyumun asinma direncini
ve yiizey sertligini biliylik ol¢lide arttirir. Titanyumun mekanik 6zelliklerini olumlu
yonde etkiler. Dolayisiyla titanyumun ylizey kalitesini arttirmak titanyum ylizeyine
TiN ve TiN kaplamayla ilgili bircok ¢alisma mevcuttur [Tahara H. and Andob Y.
and Onoea K. and Yoshikawa T., 2002]. Ancak akiskan yatak firin teknolojisinde

titanyumun nitrasyonu konusunda ¢alismalar yeterli degildir.

Bu calismanin yapilmasiyla hakkinda bilgi edinmek istedigimiz baslica konular

asagidaki gibidir;
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e Akiskan yatak firin sisteminde farkli sicakliklarda saf titanyum iizerinde TiN
ve Ti,N tabakalar1 olusur mu?
e Saf Titanyumun akigskan yatak firin teknolojisinde nitriirlenmesi sonucu

ylizeyde olusan TiN tabakasinin difiizyon kinetigi?
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Deneylerde Kullanilan Numuneler

Deneylerde yiiksek saflikta titanyumdan hazirlanan 5x5x5 mm Olgiilerinde
numuneler kullanilmistir. Kullanilan saf numunenin saflig1 glowdischarge analizi ile
kontrol edildi. Analiz sonucu igerisinde eser miktarda metal dist mineraller bulunan

saflig1 yiiksek titanyum malzeme oldugu goriildii.
3.2. Nitrasyon Islemi

Nitrasyon islemi Akiskan Yatak Firin sisteminde gerceklestirilmistir. Firin
ortaminda 250 mikron kalinlikta aliimina toz (ALO,) olup, firin, pota etrafinda
bulunan rezistanslarla elektrikli sistemle 1sitilmaktadir. Firin ortamia akiskanligi
saglayacak debide kuru hava, azot ve amonyak gazlar1 verilmektedir. Calismada

kullanilan akigskan yatagin dlgiileri 500 mm ¢apinda ve 1000 mm dir.

Saf Titanyum numuneler kesici disk ile sulu ortamda Smm x 5mm x5mm
ebatlarinda kesilmislerdir. 4/5 1 250 mikron boyutlarindaki aliimina tanecikleriyle
dolu olan firin igerisine saf titanyum numuneler, pota yardimiyla daldirilmistir. Her
bir nitriirleme islemi i¢in yeni toz karisimlari, firin ayarlari tekrarlanmistir. Numune
islem sicakligina kadar kademeli olarak ¢ikarilmis ve bu sicaklikla belirtilen
stirelerde tutulmustur. Nitrasyon islemi sonrasi firindan ¢ikartilan numuneler akiskan

yatak sogutma firinina alinip sicakliklar1 40 °C’ ye diisiine kadar bekletilmistir.

Nitriirleme islemi 550 °C de 12 saat, 650 °C de 12 saat, 750 °C de 12 saat ve
850 °C de 2, 6, 12 saat siirelerle yapilmistir.

Nitriirleme islem 4 kademeden olusmaktadir.

On 1sitma: Parcalar nitriirleme sicakhigina kadar 1sitilir. Bu islem siiresince
firin ortamina kurutulmus hava verilerek akiskanlik saglanir. Bu g¢alismada firin
ortamina 22 m?*h kurutulmus hava verilmistir. On 1sitmanin amaci nitriirlenecek

pargalarin termal soka ugramalarini engellemektir. Ayrica nitriirleme sicakligina
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gelindiginde parcanin tiim boyutunun, i¢i ve disi tamaminin nitriirleme sicakligina

1sitilmasini saglamaktir.

Nitriirleme: Bu kademe nitriirleme sicakligina gelinir gelinmez baslar. Firin
sicakligl nitriirleme sicakliginda sabit tutulur. Firin ortamina kurutulmus hava
verilmez, azot ve nitrojen oranini arttirmak i¢cin amonyak NH, girisi baglatilir. Bu
calismada firm ortamina 14 m3/h nitrojen gazi ve 8 m*h amonyak gaz1 karistirilarak
girisi saglandi. Bu kademe nitrasyon islem siiresini belirler. Nitriirleme kademesinde
firin banyo ortami nitrojence zenginlestirilmistir. Parca yiizeylerine yogun sekilde
nitrojen diflizyonu baglar. Nitriirleme islemi sonucu parca yiizeyinde olusan gegis

bolgesi bu kademede olusur.

Difiizyon: Bu kademede nitriirleme sonrasi nitrojenin difiizyon ilerlemesinin
devam etmesi i¢in beklenir. Bu esnada firin ortaminda sadece nitrojen gazi verilir.
Bu calismada firin ortamina 22 m3/h azot gazi verilmistir. Difiizyon kademesinde 1
saat tutulmustur. Nitrasyon isleminin difiizyon kisminda parga yiizeyine nitrojen
difiizyonuna yogun sekilde devam edilir. Bu kademede parga yiizeyindeki ¢ok

yiiksek sertlikteki ince kaplama tabakasinin olusumu saglanir.

Sogutma: Pargalar oda sicakligina gelene kadar sogutmaya alinir. Bu esnada
firin ortamina nitrojen gazi verilir. Bunun amaci 1sman parganin oksitlenmesini
onlemek i¢cin koruyucu atmosfer olusturmaktir. Bu ¢alismada nitriirlenen
numunelerin sicaklig1 40 °C ye diisene kadar sogutma firminda bekletilmistir. Islem
stiresince firin ortamimna 22 m’/h nitrojen gazi verilmistir. Sogutma kademesinde
parcalar nitrojenle korunan sogutma firimin alinmasinin amaci nitriirleme
sicakliginda firin ortaminda azot gaz1 ile korunmadig takdirde difiize olan azotun
cozlinmesini engellemektir. Yani parca yiizeylerinin denitrasyona ugramasindan

korumaktir.
3.3. X- Isinlan1 Difraksiyon Analizi

Numunelerin yiizeyinde olusan TiN ve Ti,N fazlarinin tespiti i¢in Rigaku X-ray
difraktometresi kullanilmistir. Analizde 1.504 A° dalga boyunda 26’ s1 20" - 90°
arasinda olan Cu K, 15in demetleri kullanilmis ve hangi fazlarin olustugu

bulunmustur.
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3.4. Metalografik Incelemeler

Nitrasyon isleminden sonra numuneler bakalite alinip 180, 360, 400, 600, 800,
1000, 1200 nolu zimparalama kademelerinden gecirilmistir. Parlatma islemi ise 6

um’lik ve 3 pum’lik elmas pasta ile gergeklestirilmistir.

Tabaka kalinligi Ol¢limleri Instron mikrosertlik cihaziyla Olgiilmiistiir.

Tabakanin 10 ayr1 noktasindan tabaka kalinlig1 degerleri alinmistir.
3.5. Sertlik Ol¢iimleri

Saf Titanyum nitriirlenmesi sonucu titanyumun yiizeyinde olusan TiN ve Ti,N
fazlarinin ve malzemenin mikrosertligi Instron mikrosertlik cihazi ile Slgiilmiistiir.
Nitriirleme isleminden sonra numunelerin mikrosertlikleri malzemenin yiizeyinden
icerilere dogru farkli mesafelerde 10 grf yiik altinda Olgiilmiistiir. Her numunede

tabakanin sertlik degeri en az bes ayr1 noktadan alinan sertlik degerinin ortalamasidir
3.6. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) Incelemesi

TiN ve Ti.N fazlarindan olusan tabaka yapisinin morfolojisinin incelenmesinde,
Philips marka taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilmistir. Farkli nitriirleme
sicakligi ve sliresi i¢in nitrasyon islemine maruz kalan numunelerin elektron

mikroskobu (SEM) resmi ¢ekilmistir.
3.7. EDX Incelemesi

Farkli nitriirleme sicakligi ve siiresi i¢in nitrasyon islemine maruz kalan
numunelerin elektron mikroskobu (SEM) resmi ¢ekilmistir TiN ve Ti,N tabakasinda
bulunan azot ve Ti kompozisyon miktarlarin1 belirlenmesinde, Philips marka

taramal1 elektron mikroskobuna (SEM) bagli EDX analizi kullanilmstir.
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4. SONUCLAR VE IRDELENMESI

4.1. X- Isinlar1 Difraksiyon Analizi

Titanyum numunelere 550 °C de 12 saat, 650 °C de 12 saat, 750 °C de 12 saat
ve 850 °C sicakliklarda 2, 6 ve 12 saat siirelerle nitriirleme islemi uygulanmistir. Saf
Titanyum numunelerin nitriirlenmesi sonucu yiizeylerinde olusan TiN ve TiN
fazlarinin tayini i¢in x-1ginlar1 difraksiyon analizi kullanilmigtir. Analizler yapilirken,

Rigaku X-ray difraktometresi kullanilmistir.

Akiskan yatak firinda 550 °C de 12 saat nitriirleme uygulanan numunenin  x-
1sinlan difraksiyon paternleri incelemesinde numune yapisinda TiN,; fazi oldugunu
gosterir veriler ¢ikmistir. Nitrojenin kompozisyondaki yiizde agirlik orani ¢ok diisiik
oldugundan tam olarak titanyum nitriir (TiN) olusumu gerceklesememis, TiN,, fazi

olusmustur.

Akigskan yatak firin teknolojisinde 650 °C de 12 saat nitrasyon islemi

sonucunda titanyum numunelerin yilizeyinde TiN fazindan olusan tabaka gozlenildi.

750 °C ve 850 °C lerde uygulanan nitrasyon islemi sonucu yiiksek sertlikteki

TiN ve Ti,N fazlarindan olusan tabaka gozlenildi.

Sekil.4.1.’deki 550 °C de Nitriirlenmis Saf Titanyumun x-1sinlar1 difraksiyon
paternlerini gosteriyorlar. X-1s1m1 ¢aligsmalar1 550 °C sicaklikta 12 saat nitriirlenmesi
sonucu ¢ok diisiik miktarda TiN tabakasinin olustugu goézlenmekte.  x-1sinlari
difraksiyon paternlerinindeki 1 numarali pik titanyum pikidir, 2 numarali pik TiN,.,

tur.
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Sekil 4.1. 550 °C de 12 saat nitriirlenen saf titanyum numunenin X-1ginlari

difraksiyon paterni

Sekil.4.2.’de ’de 650 °C de Nitriirlenmis Saf Titanyumun x-1sinlari
difraksiyon paternlerini gosteriyorlar. X-1511 ¢alismalart 650 °C de sicaklikta 12 saat
nitriirlenmesi sonucu TiN fazinin ve az miktarda TiO, fazinin olustugunu

gostermekte.
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Sekil 4.2. 650 °C de 12 saat nitriirlenen saf titanyum numunenin x-1ginlari

difraksiyon paterni
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Sekil.4.3.’de 750 °C de Nitriirlenmis Saf Titanyumun x-iginlar1 difraksiyon
paternlerini gosteriyorlar. X-151mn1 ¢aligmalart 750 °C de sicaklikta 12 saat
nitriirlenmesi sonucu Ti,N fazinin, TiN fazinin ve az miktarda da TiO, fazinin

olustugu goriilmekte.
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Sekil 4.3. 750 °C de 12 saat nitriirlenen saf titanyum numunenin X-1sinlari

difraksiyon paterni

Sekil.4.4.°de ’de 850 °C de Nitriirlenmis Saf Titanyumun x-1ginlari
difraksiyon paternlerini gosteriyorlar. X-1s1n1 ¢aligmalar1 850 °C de sicaklikta 12 saat
nitriirlenmesi sonucu TiN fazi, TiN faz1t ve TiO, fazlarinin olustugunu

gostermektedir.
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Sekil 4.4. 850 °C de 12 saat nitriirlenen saf titanyum numunenin x-1ginlari

difraksiyon paterni

Sekil.4.5.’de ’de 850 °C de 6 saat nitriirlenmis Saf Titanyumun x-1sinlari
difraksiyon paternlerini gosteriyorlar. X-1sin1 ¢aligmalar1 850 °C de sicaklikta 6 saat

nitriirlenme sonucu Ti,N ve TiN tabakalarinin olusumunu gostermekte

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Sekil 4.5. 850 °C de 6 saat nitriirlenen saf titanyum numunenin Xx-isinlari

difraksiyon paterni
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Sekil.4.6.’de ’de 850 °C de 2 saat Nitriirlenmis Saf Titanyumun x-1sinlari
difraksiyon paternlerini gosteriyorlar. X-1sin1 ¢aligmalar1 850 °C de sicaklikta 2 saat

nitriirlenme sonucu Ti,N ve TiN tabakalarinin olusumunu gostermekte

80
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Sekil.4.6. 850 °C de 2 saat nitriirlenen saf titanyum numunenin x-iginlari

difraksiyon paterni
4.2. Sertlik Olciimleri

Akiskan yatak firin ortaminda nitriirlenen numunelerin kesit ylizeyinden
itibaren belirli bir derinlige kadar, 10 gr yiik altinda sertlik Sl¢timleri yapilarak TiN
ve TiN tabakasi, ge¢is zonu ve matris bolgelerinin sertlikleri tespit edilmistir.
Numune kesit yilizeyinden matrise dogru yapilan sira sertlik Ol¢limleri

gercgeklestirildi.

Asagidaki resimler Akiskan yatak firin  teknolojisinde nitriirlenmis
numunelerde yiizeyden igerilerine dogru sertlik deneyinin SEM goriintiilerini
gostermektedir. Olgiilen sertlik degerlerine bakildiginda seramik karaktere sahip olan
TiN ve Ti,N fazlarindan olusan kaplama tabakasinda en yliksek degere ulastigi, daha
sonra gecis zonunda bir diigiise gectigi ve matris bolgesinde en diisiik degerine
ulastigin1 goriiyoruz. Nitriir tabakasindaki yliksek sertlik tabakay1 olusturan yiiksek
sertlige sahip TiN ve Ti,N fazlarindan kaynaklanmaktadir. Matris bolgesi ise azotun

difiize olmadig1 saf titanyum numunenin kendi 6z sertligindedir.
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Nitrasyon islemi sonrasinda parcalarin SEM goriintiilerinde 3 farkli faz renk

kontrast farkliligindan algilanabilmektedir.

1. kademe sertlik oOlgiimlerinde en yiiksek sertligi gdsteren kaplama
tabakasidir. Diflize olan nitrojen atomlar1 burada titanyum atomlar1 tarafindan
tutularak TiN, Ti,N gibi intermetalik bilesikler olustururlar. Bu yiizden kaplama
tabakasinin sertligi ¢cok yiiksektir

2. kademe gecis bolgesi olarak adlandirilir. Kaplama tabakasiyla matris
arasinda kalan bolgedir. Burada sertlik degerleri matris sertliginden daha ytiksektir.
Ancak kaplama sertliginden daha diisiiktiir. Ayrica ge¢is zonunda Olgiilen sertlik
degerleri matrise dogru ilerledikge diislis gosterirler. Bunun nedeni nitrasyon
isleminde difiize olan azot (N,) atomu parga yiizeyinden i¢ matrise dogru ilerler,
dolayisiyla en fazla difiize olan azot (N,) miktar yiizeyde goriiliir. Gegis bdlgesinin
sertliginin nedeni titanyum (Ti) atomlari ile azot (N,) atomlar1 kati eriyik olusturur ve
dolayistyla sertlikte bir artis oldugu sdylenebilir. En yiiksek kompozisyon oranlari

kaplama tabakasinin bulundugu yiizey kisimda elde edilir.

3. kademe nitrojen atomlarmin difiize olamadigi sadece ana metal matrisin
gbzlendigi kisimdir. Burada yapilan sertlik 6l¢liimlerinde ana metalin kendi 6z sertligi

goriliir.
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Sekil 4.7. 550 °C de akiskan yatak firinda 12 saat nitriirlenen saf titanyumun
SEM goriintiisii

Sekil.4.7.’de 550 derece 12 saat boyunca nitriirlenen saf titanyum numunenin
taramali1 elektron mikroskobuyla ¢ekilmis goriintiisiidiir. Kesit alanindan alinan
sertlik degerleri 10 grf yiik altinda elmas ug ile 6l¢iilmiistiir. Bu numunenin XRD
sonuglarinda yiizeyde ¢ok diisiik miktarda TiN fazinin olustugu goriilmekte ayrica
SEM goériintiisiinde ylizeyde goriilen renk kontrast farkliligida yiizeyde titanyum
nitriirlerden olusan bir tabaka oldugunu gostermekte. ancak sertlik 6l¢iimlerinde elde
edilen degerler tam olarak TiN veya Ti;N fazi sertligine esdeger degildir. Bu durum
numune ylizeyine ¢ok az miktarda nitrojen atomunun diflize oldugunu ancak olusan
titanyum nitriir fazlarinin kompozisyon oranlarinin ¢ok diisiik oldugunu ve de tam

olarak titanyum nitriirlerin olugsmadigini (TiN, Ti,N) gostermektedir.
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Sekil 4.8. 650 °C de akigskan yatak firinda 12 saat nitriirlenen saf titanyumun
SEM goriintiisii.

Sekil.4.8.’de 650 °C de 12 saat boyunca akiskan yatak firinda nitrasyon
islemine tabi tutulmus saf titanyumun kesit alanindan SEM goriintiisiidiir. Resimde
difiizyon tabakasi rahatca ayirt edilebilmektedir. Numune iizerinde, yilizeyden i¢
cekirdek kismina dogru alinan sertlik Olclimlerinde iz ¢apindaki biliylime de
goriilmektedir. Numune iizerinde 32 um difiizyon tabakasi ol¢iilmiistiir. Sertlik
Olciim degerlerinde ¢ikan sonug; yiizeyde 550 HV, diflizyon tabakasinin orta
kisminda 350 HV, difiizyon tabakasinin bittigi kisminda 270 HV, difiizyonun olmadi
i¢ ¢ekirdek kisminda ise 270 HV dir. Bu sonuglar ayni numunenin x-isinlari
difraksiyon analizi sonucuyla karsilastirildiginda 650 °C de 12 saat nitrasyon iglemi
sonucunda saf titanyum numune yilizeyinden i¢ ¢ekirdek yoniinde alinan sertlik
degerlerindeki farkliligin difiize olan nitrojen atomlar1 yiizeyde yiiksek sertlik veren

TiN fazindan kaynaklandigini gostermektedir.
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Sekil 4.9. 750 °C de akigskan yatak firinda 12 saat nitriirlenen saf titanyumun
SEM goriintiisii

Sekil.4.9.> de 750 °C de 12 saat boyunca akigkan yatak firinda nitrasyon
islemine tabi tutulmus saf titanyumun kesit alanindan SEM goriintiistidiir. Numune
iizerinde, yiizeyden i¢ c¢ekirdek kismina dogru alinan sertlik Olgiimlerinde iz
capindaki biliylime de goriilmektedir. Numune iizerinde 39 pm difiizyon tabakasi
Olciilmiistiir. Sertlik 6l¢iim degerlerinde ¢ikan sonug; yiizeyde 900 HV, difiizyon
tabakasinin orta kisminda 545 HYV, difiizyon tabakasinin bittigi kisminda 315 HV,
difiizyonun olmadi i¢ c¢ekirdek kisminda ise 252 HV dir. Bu sonuglar aym
numunenin x-1ginlar1 difraksiyon analizi sonucuyla karsilastirildiginda 750 °C de 12
saat nitrasyon islemi sonucunda saf titanyum numune yiizeyinden i¢ c¢ekirdek
yoniinde alman sertlik degerlerindeki farkliligin difiize olan nitrojen atomlari
yiizeyde yiksek sertlik veren TiN ve TiN fazlarindan kaynaklandigini

gostermektedir.
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Sekil 4.10. 850 °C de akiskan yatak firinda 12 saat nitriirlenen saf titanyumun
SEM goriintiisi

Sekil.4.10.’da 850 °C de 12 saat boyunca akigskan yatak firinda nitrasyon
islemine tabi tutulmus saf titanyumun kesit alanindan SEM goriintiisiidiir. Numune
tizerinde, yiizeyden i¢ ¢ekirdek kismina dogru alinan sertlik OSlgiimlerinde iz
capindaki biliylime de goriilmektedir. Numune iizerinde 45 pm difiizyon tabakasi
Olciilmiistiir. Sertlik Slglim degerlerinde ¢ikan sonug; yiizeyde 1100 HV, difiizyon
tabakasinin orta kisminda 850 HV ve 720 HV, diflizyon tabakasinin bittigi kisminda
492 HV, diflizyonun olmadi i¢ ¢ekirdek kisminda ise 378 HV dir. Bu sonuglar ayni
numunenin x-1s1nlar1 difraksiyon analizi sonucuyla karsilastirildiginda 850 °C de 12
saat nitrasyon islemi sonucunda saf titanyum numune yiizeyinden i¢ c¢ekirdek
yoniinde alman sertlik degerlerindeki farklhiligin difiize olan nitrojen atomlari
ylizeyde yiiksek sertlik veren TiN ve TiN fazlarindan kaynaklandigini

gostermektedir.
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Sekil 4.11. 850 °C de akigskan yatak firinda 6 saat nitriirlenen saf titanyumun

SEM goriintiisi

Sekil.4.11.’de 850 °C de 6 saat boyunca akigkan yatak firinda nitrasyon
islemine tabi tutulmus saf titanyumun kesit alanindan SEM goriintiisiidiir. Resimde
difiizyon tabakasi rahatca ayirt edilebilmektedir. Numune iizerinde, yiizeyden i¢
cekirdek kismina dogru alinan sertlik Ol¢limlerinde iz ¢apindaki biliylime de
goriilmektedir. Numune {izerinde 29 pum difiizyon tabakasi Ol¢lilmiistiir. Sertlik
Olciim degerlerinde ¢ikan sonug; yiizeyde 990 HV, diflizyon tabakasinin orta
kisminda 555 HV, diflizyon tabakasinin bittigi kisminda 367 HV, diflizyonun olmadi
i¢ ¢ekirdek kisminda ise 315 HV dir. Bu sonuglar aynt numunenin x-isinlari
difraksiyon analizi sonucuyla karsilastirildiginda 850 °C de 6 saat nitrasyon islemi
sonucunda saf titanyum numune ylizeyinden i¢ ¢ekirdek yoniinde alinan sertlik
degerlerindeki farkliligin difiize olan nitrojen atomlar1 yiizeyde yiiksek sertlik veren

TiN ve Ti.N fazlarindan kaynaklandigini gostermektedir.
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Sekil 4.12. 850 °C de akigskan yatak firinda 2 saat nitriirlenen saf titanyumun
SEM goriintiisi

Sekil.4.12.de 850 °C de 2 saat boyunca akigkan yatak firinda nitrasyon
islemine tabi tutulmus saf titanyumun kesit alanindan SEM goriintiisiidiir. Resimde
difiizyon tabakasi rahatca ayirt edilebilmektedir. Numune iizerinde, yiizeyden ig
cekirdek kismina dogru alinan sertlik Ol¢limlerinde iz ¢apindaki biliylime de
goriilmektedir. Numune tlizerinde 20 pm difiizyon tabakasi Olgiilmiistiir. Sertlik
Olciim degerlerinde ¢ikan sonug; ylizeyde 1000 HV, difiizyon tabakasinin orta
kisminda 645 HV, difiizyon tabakasinin bittigi kisminda 509 HV, difiizyonun olmadi
i¢ ¢ekirdek kisminda ise 300 HV dir. Bu sonuglar aynt numunenin x-isinlari
difraksiyon analizi sonucuyla karsilastirildiginda 850 °C de 2 saat nitrasyon islemi
sonucunda saf titanyum numune yiizeyinden i¢ ¢ekirdek yoniinde alinan sertlik
degerlerindeki farkliligin difiize olan nitrojen atomlar1 yiizeyde yiiksek sertlik veren

TiN ve Ti.N fazlarindan kaynaklandigini gostermektedir

Nitrasyon isleminin sonucu olarak saf titanyum numune yiizeyinde TiN ve Ti.N
fazlarindan olusan tabakanin kalinligi ve sicakliga bagl olarak artmakta oldugu

gozlenildi.
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Tablo.4.1. akiskan yatak firin teknolojisinde nitriirlenmis saf titanyum

numuneler ilizerinde olusan TiN ve Ti,N fazlarindan olusan tabakanin nitriirleme

sicakligina bagl olarak tabaka sertlikleri

Sicaklik ( °C) Zaman ( 12 saat )
550 300 HV
650 550 HV
750 900 HV
850 1100 HV
1000
900
800
700
o 600 t
3
2 500
§
# 400
300
200
100
0 : : : : :
0 200 400 600 800 1000 1200
mikrosertlik (HV)

Sekil 4.13. saf titanyumun nitriirlenmesi 550 °C, 650 °C, 750 °C,850 °C de

nitriirlenmesi sonucu sicaklik-mikrosertlik (HV) grafigi

Titanyumun nitriirlenmesi sonucu yiizeydeki sert tabakanin olusumuna etki

eden faktorler sicaklik, zaman ve Titanyum — Nitrojen yiizde agirlik oranlaridir.

Yaptigimiz ¢alismada uyguladigimiz sicakliklar (550, 750, 850 °C) ve stirede (12

saat) elde ettigimiz veriler neticesinde yukaridaki tablo ortaya ¢ikmustir. Titanyumun

nitrasyonu sonucunda titanyumun nitrojen ile bag olusturmasiyla yiiksek sertlikteki

TiN ve TiN fazlar1 olusmaktadir. Fazlarin olusumu difiize olan nitrojen atomunun
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ylzde agirligina baghdir. Faz diyagramindan goriildiigii lizere nitrojen yilizde agirligi
13 oldugunda Ti,N faz1 olugsmaktadir. Nitrojen yiizde agirligir 10 ile yaklasik 22,6
oldugunda TiN faz1 olugmaktadir. Yiizeydeki sertligi arttiran titanyum yiizeyinde
nitrojenin difiize olmasiyla olusan titanyum nitriir fazlaridir. Sicakligin artmasiyla
reaksiyon hizinin arttig1 diisiiniilebilir. dolayistyla titanyum nitriir olusumu ve nitriir
fazindaki nitrojen ylizde orani artacagindan, sertlikte dogru orantili olarak arttig

sOylenebilir..

Tablo.4.2. akiskan yatak firin teknolojisinde nitriirlenmis saf titanyum

numuneler iizerinde olusan TiN tabakasinin nitriirleme sicakligina bagli olarak

tabaka kalinlig1
Sicaklik ( °C) Tabaka kalinlig (um)
550 18 um
650 32 um
750 39 um

850 45 pm
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Sekil 4.14. Saf titanyumun nitriirlenmesi 550 °C, 650 °C, 750 °C,850 °C de 12

saat nitriirlenmesi sonucu sicaklik-tabaka kalinligi (um) grafigi.

Sicakligin artmasiyla diflizyon hizi arttigindan nitrojen (N2) atomlar1 saf
titanyum (Ti) igerisine dogru daha fazla ilerler. Bu durum saf titanyum yiizeyinde

bulunan titanyum nitriirlerinden olusan fazin kalinligin1 arttirmaktadar.

Tablo.4.3. akiskan yatak firin teknolojisinde 850 °C de 2, 6 ve 8 saat

nitriirlenmis saf titanyum numuneler {izerinde olusan TiN tabakasinin tabaka

kalinlig
Stire (saat) Tabaka kalinligir (pm)
2 20 um
6 29 um

8 45 pm
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Sekil 4.15. Saf titanyumun 850 °C de 2, 6 ve 8 saat nitriirlenmesi sonucu

sicaklik-tabaka kalinlig1 (um) grafigi

Saf titanyumun 850 °C de ve farkli siirelerde nitriirlenmesi sonucunda elde
edilen tabaka kalinliklar1 farklilik gosterir. Bu tabaka kalinligir diyagrami parabolik

oldugu sdylenebir. Buda bu kinetik olayin difiizyon kontrollii oldugunun ispatidir.

Azot atomlar1 basta difiize olmaya basladiklarinda direk titanyum ile temas
ederler. Bu temas sonrasi titanyum (Ti) ve azot (N,) atomlar1 arasindaki kuvvetli bag
olusturma afinitesi yoniinde bag olusturarak intermetalik faz olan titanyum nitriirleri
olustururlar (TiN ve Ti,N) yiizeyde olusan titanyum nitriirler daha sonra azot
atomlarinin ilerlemesine engel teskil ettiklerinden, azot atomlarinin difiizyonu
yavaglar. Boylelikle tabaka biiyiime hiz1 zamanla azalarak artis gosterir. Bu difiizyon

kontrollii kinetik olaylarda goriilen mekanizmadir.

Ayrica 850 °C de yapilan deneylerden goriilecegi gibi artan zamanla beraber
sadece tabaka kalinlig1 artmaktadir. Tabakanin sertlik degerinde ve olusan fazlarda

herhangi bir degisiklik olmamaktadir.
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4.3. EDX Olciimleri

Akiskan yatak firin teknolojisinde saf titanyumun nitrosyon islemi sonucunda

olusturulan TiN tabakasinda bulunan TiN ve Ti kompoziyon miktarlar1 belirlendi.

Flem Wt% At%

TiK 100.00 100.00

TiK 121.44 1.51 0.92 80.51

kV:15.00 Tilt: 0.00 Take-off: 35.07 Tc: 2.5

Det Type:SUTW, Sapphire Res: 166.50 Lsec: 100

Sekil 4.16. akiskan yatak firin teknolojisinde 550 °C de 12 saat nitriirlenmis saf

titanyumun EDX 6l¢iim sonucu.

Saf titanyumun 550 °C de 12 saat nitriirlenmesi sonucu x-ray difraksiyonu ve
SEM goriintlisii sonuclarima gore ylizeyde ¢ok diisiik miktarda TiN olusumu
gerceklestigi goriilmektedir. Fakat diflize olan nitrojen miktar1 ¢ok az oldugundan ve
azotun atom numarasi (7) diisik oldugundan 550 °C de 12 saat nitriirlenmis saf
titanyumun EDX 6l¢lim sonucunda bu durumda goriinmedigi sdylenebilir. Bu kadar

diisiik miktardaki nitrojen atomlarint EDX cihazi algilayamamaktadir.
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TiKa

100 Z. 0D 3. oo 4. 00 5. 00 s_ 00 F.o0o 8. 00

Element Net Inte. Backgrd Inte. Error P/B

NK 1.73 0.62 7.63 2.80

TiK 117.81 1.67 0.72 70.63

kV:15.00 Tilt: 0.00 Take-off: 35.60 Tc: 2.5

Det Type:SUTW, Sapphire Res: 166.50 Lsec: 170

Sekil 4.17. akigkan yatak firin teknolojisinde 650 °C de 12 saat nitriirlenmis saf

titanyumun EDX 6l¢timii.

EDX olgiimleri TiN tabakasi iizerinden alinan Olg¢iimlerin sonucu tabaka

igerisinde azot igerdigi goriildii.
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Flem Wt% At%
N K 0.00 0.72 0.00 0.00
TiK 113.14 1.19 0.85 94.87

kV:15.00 Tilt: 0.00 Take-off: 35.66 Tc: 2.5

Det Type:SUTW, Sapphire Res: 166.50 Lsec: 125

Sekil 4.18. akiskan yatak firin teknolojisinde 750 °C de 12 saat nitriirlenmis saf

titanyumun EDX 6l¢timii.

EDX olgiimleri TiN tabakasi iizerinden alinan oOlg¢limlerin sonucu tabaka

icerisinde azota rastlanilmadi. Ancak x-ray difraksiyonu ve SEM goriintiisii

sonuclarina gore yiizeyde

goriilmektedir. Azot miktar1 az oldugu i¢in EDX cihazi algilayamamaktadir.

TiN ve TipN fazlarinin olusumu gercgeklestigi
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TiK
TiL
TiL
M K
TiK
) Lt i e
1.00 Z_ 00 3. 00 4.00 500 6. 00 T.00 .00 900 1000 11.00

NK 1.89 6.19
TiK 98.11 93.81
Total 100.00 100.00

Element Net Inte. Backgrd Inte. Error P/B

N K 1.53 039 985 3.97
TiK 101.66 1.01 1.00 100.80
kV:15.00 Tilt: 0.00 Take-off: 36.08 Tc: 2.5

Det Type:SUTW, Sapphire Res: 166.50 Lsec: 101

Sekil 4.19. akigskan yatak firin teknolojisinde 850 °C de 12 saat nitriirlenmis saf

titanyumun EDX 6l¢timii.

EDX olgiimleri TiN ve Ti,N tabakasi iizerinden alinan Ol¢limlerin sonucu

tabaka igerisinde azot igerdigi goriildii.
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5. SONUCLAR

Akiskan firin yatak teknolojisinde 550 °C de 12 saat, 650 °C de 12 saat, 750 °C
de 12 saat ve 850 °C de 2, 6, 12 saat siirelerle saf titanyum numuneleri nitrasyon

islemine tabi tutuldular.

(1) Saf titanyum tiizerinde olusan nitriir tabakasi diizglin bir morfolojiye
sahiptir. Nitrasyon isleminin siiresi ve sicaklifi arttikca malzeme yiizeyinde olusan
TiN ve Ti.N tabakalar1 kalinlig1 ve sertligi arttirmaktadir.

(2) Mikroyap1 ¢aligmalar ti¢ farkli bolge gdsterdi

(a) Azot difiizyonu sonucu olusan TiN ve Ti,N nitriir tabakalar

(b) azotun difiizyonu sonucu kaplama takasi ve matris arasinda ki azotun kati

¢Ozelti halinde bulundugu gecis bolgesi
(c)azot emiliminin gergeklesmedigi matrix malzeme.

(3) Altlik malzemenin {izerindeki TiN ve Ti,N tabakasinin sertligi ortalama

550 ile 1100 HV araliginda degisir. Altlik malzemenin sertligi 250 ile 400 HV
araliginda degismektedir. Yiizeyden uzaklastikca sertlik degerleri azalmaktadir.

(4) En iyi sonug 850 °C de 12 saat nitriirlenen saf titanyumda elde edilmistir.

Saf titanyumun 850 °C de 12 saat nitriirlenmesi sonucunda yiizeyde 1100 HV

sertlik ve 45 um tabaka kalinlig1 elde edilmistir.
(5) Yiizeyde olusan tabakanin kalinligi nitriirleme sicakliginin ve siiresinin
artmasiyla artmaktadir. Ayrica bu kinetik olayin difiizyon kontrolli oldugu da

goriilmiistiir.
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